Attorney Docket No.: Bayer 10,222-WCG 

FAS 00020-US c\|^ 



IN THE UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE 



APPLICANTS 

SERIAL NO. 

FILED 

FOR 

ART UNIT 
EXAMINER 



Wolfgang ANDERHEGGEN, Toni HERBERTZ, Dr. Ulrich 
REINEHR and Tilo SEHM 



o. 



in 



if 



To Be Assigned 
Herewith 



#7 



A PROCESS AND AN APPARATUS FOR THE SEPARATION 
OF OIL FROM CHOPPED ELASTANE FIBERS WHICH 
CONTAIN PREPARATIONS 

To Be Assigned 

To Be Assigned 



January 23, 2002 

BOX PATENT APPLICATION 
Assistant Commissioner for Patents 
Washington, D.C. 20231 

TRANSMITTAL OF PRIORITY DOCUMENT 

SIR: 



Transmitted herewith is a certified copy of the following application, the foreign 
priority of which has been claimed under 35 USC 1 1 9: 



Country 
Germany 



Serial Number 
101 03 029.0 



Filing Date 
January 24, 2001 



• * 

It is submitted that this certified copy satisfies all of the requirements of 35 (JSC 119, 
and the right of foreign priority should therefore be accorded to the present application. 

CONDITIONAL PETITION FOR EXTENSION OF TIME 

If any extension of time for this response if required, Applicant requests that this be 
considered a petition therefor. Please charge the required petition fee to Deposit Account 
No. 14-1263. 



ADDITIONAL FEE 

Please charge any insufficiency of fees, or credit any excess, to Deposit Account No. 
14-1263. 

Respectfully submitted, 

norris Mclaughlin & marcus, p.a. 





William C. Gerstenzang^ 
Reg. No. 27,552 



WCG:gb 

220 East 42 nd Street 
30 th Floor 

New York, New York 10017 
(212) 808-0700 



CERTIFICATE OF MAILING 



I hereby certify that the foregoing Transmittal of Priority Document is being deposited 
with the United States Postal Service as Express Mail Label No.: EV015944369US in an 
envelope addressed to: Hon. Commissioner of Patents, Washington, D.C/^20231, on the 
date indicated below: 



Date: 




2 



BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND 




mi 



CO 



tM 
O 



CO 
CM 



Prioritatsbescheinigung uber die Einreichung 
einer Patentanmeldung 



Aktenzeichen: 

Anmeldetag: 

Anmelder/lnhaber: 

Bezeichnung: 

IPC: 



101 03 029.0 

24. Januar2001 

Bayer Faser GmbH, 
Dormagen/DE 

Verfahren und Vorrichtung zur Olabscheidung 
aus praparationshaltigen Elastan-Schnittfasern 

C 08 J, D 01 F 



Die angehefteten Stucke sind eine richtige und genaue Wiedergabe der ur 
sprunglichen Unterlagen dieser Patentanmeldung. 




Munchen, den 08. November 2001 
Deutsches Patent- und Markenamt 
Der President 

Im Auftrag 

CERTIFIED COPY OF 



Waasmaier 



PRIORITY DOCUMENT 



- 1 - 

Verfahren und Vorrichtung zur Olabscheidung aus praparationshaltigen 
Elastan-Schnittfasern 

5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Olabscheidung aus 
praparationshaltigen Elastan-Schnittfasern, die zur Wiederaufarbeitung vorgesehen 
sind. Aus der Offenlegungsschrift DE 19 907 830 Al ist ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Elastanfaden aus Rpcyclingmaterial^ nach dem Trockenspinnverfahren oder 
Nassspinnverfahren bekannt geworden. Hierbei gefit man von Elastan-Abfallmaterial 
10 aus, welches durch Zerkleinerung der Elastanfaden auf Schnittlangen von mindestens 
1 mm erzeugt wird. Aus den zerkleinerten Elastanfaden konnen mit einem Spinn- 
losungsmittel unter Zusatz eines sekundaren, aliphatischen Amins homogene 
Elastanspinnlosungen, die gegebenenfalls mit Elastan-Frischlosungen vermischt 
werden, hergestellt und zu gebrauchstuchtigen Elastanfaden versponnen werden. 

15 

Unter Elastanfasern werden Faden verstanden, die zu mindestens 85 Gew.-% aus 
segmentierten Polyurethanen oder Polyurethanharnstoffen bestehen. Diese Poly- 
urethanharnstoffe sind so aufgebaut, dass das Makromolekul eine Segment struktur 
aus kristallinen Blocken (Hartsegmenten) und amorphen Blocken (Weichsegmenten) 
20 besitzt. 

Zur besseren Weiterverarbeitung werden Elastanfaden vor dem Aufwickeln auf 
Spulen mit Schmiermittelgemischen, den sogenannten Praparationsolen, beauf- 
schlagt. Je nach Type und Titer, weisen die Elastanfaden die zur Zerkleinerung in 

25 Schnittfasern verwendet werden, unterschiedliche Gehalte an Praparationsolen von 
ca. 3 bis 15 Gew.-%, bezogen auf Elastanfeststoff, auf. Im Allgemeinen betragt der 
Praparationsauftrag bei Elastanfaden die als Weichmacher eine Polyesterkomponente 
(PES) enthalten 3 bis 7 Gew.-%, wahrend bei Elastanfaden mit einer Polyetherkom- 
ponente (PET) als Weichmacher, Praparationsgehalte bis zu 15 Gew.-% ublich sind. 

30 Die hohen Praparationsgehalte treten vorzugsweise bei sehr feinen Elastanfaden, mit 
Titern kleiner als 33 dtex auf. 
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Diese Praparationsole bestehen in der Regel aus Mineralolen, Silikonolen und Me- 
tallsalzen von Fettsauren. Eine bevorzugte Preparation fur Elastanfaden, die nach 
dem Trockenspinnverfahren hergestellt worden sind, besteht nach EP 046 073 A2 
5 aus 90 % Polydimethylsiloxan und 10 % Polyamylsiloxan mit 4 bis 10 % eines Me- 
tallsalzes einer Fettsaure, bezogen auf das Gesamtgewicht der Preparation. Das 
Metall der Fettsaure ist Calcium, Lithium, oder Magnesium. Die Fettsaure ist aus der 
Gruppe von ungesattigten un4 gesattigten Fettsauren mit 10-12 Kohlenstoffatomen, 
ausgewahlt. / • 

10 / 

Ein bevorzugt zur Anwendung kommendes Praparationsgemisch besteht zum Bei- 
spiel aus 91 % Polydimethylsiloxan, 5% Polyamylsiloxan und 4% Magnesium- 
stearat. 

15 Fur Elastanfaden die nach dem Nassspinnverfahren hergestellt worden sind, kann 
nach DD 251 587 eine Spinnpraparation bestehend aus einer wassrigen Suspension 
von Magnesium- und/oder Calciumstearat und eine Emulsion aus Polydimethyl- 
siloxan in einer Konzentration von 1 - 20 g/Liter zugesetzt werden. 

20 Bei der Wiederaufarbeitung von praparationshaltigen Elastan-Schnittfasern der oben 
genannten Art stellen die hohen Gehalte an Praparationsmittelgemischen ein groGes 
Problem dar. Die Praparationen gelangen tiber die Spinnlosung in die Spinnschachte 
beim Trockenspinnen, bzw. uber die Fixiervorrichtungen, wie zum Beispiel Kalander 
oder Heizrollen bei Nassspinnverfahren, wo sie teilweise verdampfen und sich zer- 

25 setzen. Ferner kondensieren nicht unerhebliche Mengen Praparationsmittel an den 
kalteren Stellen der Produktionsanlagen, was zu Ablagerungen, abtropfenden Olen 
auf die produzierten Elastanfaden und zu Verstopfungen und Storungen im Prozess- 
ablauf fiihren kann. 

30 In der Patentschrift CA 771 086 wird daher vorgeschlagen, vorhandene Prapara- 
tionen auf den Elastanfaden mit den Losungsmitteln Aceton oder Isopropylalkohol 
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von den Elastanfaden abzuwaschen. Ein derartiges Verfahren ist sehr aufwendig (es 
erfordert den Einsatz explosionsgeschutzter Apparate) und bedarf einer sorgfaltigen 
Trocknung der Elastanfaden, da bereits geringe Mengen an Restlosungsmitteln die 
Elastanspinnlosungen verunreinigen, was wiederum zu Spinnstorungen flihren kann. 

5 

In der Offenlegungsschrift EP 881 324 A2 wird ebenfalls ein Verfahren zur gleich- 
zeitigen Avivage-Entfernung und zum Einfarben von Synthesefasern vorgeschlagen, 
wobei man mit wassrigen FJotten arbeitet, denen Tenside wie Betaine, Aminoxide 
und Terpenkohlenwasserstaffe und Farbstoffe im~pH-Bereich zwischen 4-7,5 zuge- 
,10 setzt werden. Auch dieses Verfahren ist durch die vielen Behandlungsschritte wie 
Abkiihlen, Ablassen, Spulen und Nachbehandeln sehr kosten- und zeitintensiv und 
kommt auch durch die vielen Zusatzstoffe aus okologischen Griinden fur eine Prapa- 
rationsentfernung aus Elastanschnittfasern im technischen MaBstab, nicht infrage. 

15 Weitere Versuche mit Losungsmitteln wie Toluol, Cyclohexan, 1-Butenol oder 
1,1,1-Trichlorethan, die Praparationsole aus Elastan-Schnittfasern auszuwaschen sind 
zwar grundsatzlich moglich, doch ihre Umsetzung im technischen MaBstab scheiterte 
an einem zu hohen Losungsmittelbedarf hierzu. Die maximale Beladung der er- 
wahnten Losungsmittel an Praparationsol lag bei 5 Gew.-%. Ferner ist die Aufarbei- 

20 tung der Fest/Flussig-Trennprodukte nur mit aufwendigen Apparaten moglich. So be- 
tragt zum Beispiel der Cyclohexangehalt fUr Elastan-Schnittfasem nach dem 
Waschen und einer Filtration noch ca. 110 Gew.-%, nach einem weiteren Schleuder- 
vorgang noch ca. 40 - 50 Gew,-% und nach einem zusatzlichen Abpressvorgang 
noch ca. 35 - 40 Gew.-% an Restlosungsmittel. 

25 

Da unter diesen Voraussetzungen selbst nach einer Trocknung der Elastan-Schnitt- 
fasern das Einschleppen von Losungsmitteln in den Spinn- und Destillationsprozess 
kaum vollstandig zu vermeiden ist, kommen die erwahnten Losungsmittel zum Ab- 
waschen der Elastan-Schnittfasern von Praparationsolen ohne hohen Apparate- und 
30 Energieaufwand nicht infrage. 



-4- 



Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, ein Verfahren zur Olabscheidung aus 
praparationshaltigen Elastan-Schnittfasern vorzuschlagen, was die erwahnten Nach- 
teile nicht aufweist und sich kostengiinstig imi technischen MaBstab realisieren lasst. 



5 Es wurde nun iiberraschenderweise gefunden, dass sich die erwahnten Praparations- 
ole von Elastan-Recyclingmaterial aus wassrigen Flotten durch Behandlung mit 
hochtourigen Riihrwerkzeugen auf mechanischem Wege sehr gut abtrennen lassen. Je 
nach Flottenverhaltnis Wasspr/Elastan-Recyelingmaterial, Behandlungsdauer, Be- 
handlungstemperatur, Titermix und Tourenzahl de"s Riihrwerkzeuges, sowie Scher- 
1 0 werkbesatz des Mischbehaiters, lassen sich bis zu ca. 90 Gew.-% der urspriinglich 
vorhandenen Praparationsole aus dem Elastan-Recyclingmaterial abscheiden. 

Die Bestimmung des Polydimethylsiloxangehaltes im Ausgangsmaterial erfolgt iiber 
H-NMR-Analyse. Die Bestimmung des Polydimethylsiloxangehaltes der Elastan- 

15 Schnittfasern nach der Behandlung mit wassriger Flotte erfolgt nach einstundiger 
Trocknung der Schnittfasern im Umlufttrockenschrank bei 100°C nach der gleichen 
Methode. Die Bestimmung des Polydimethylsiloxangehaltes in der wassrigen Flotte 
wird folgendermaBen durchgefuhrt: Die wassrige Flotte wird mit Chloroform 
ausgeschtittelt und das Silikonol im Extrakt ebenfalls iiber H-NMR-Analyse quan- 

20 titativ bestimmt. 

Der Praparationsverlust des Elastan-Recyclingmaterials berechnet sich wie folgt 



25 



Praparationsverlust (%) = 100 - 



Olgehalt Elastan-Schnittfasern nachher (Gew.-%) 
Olgehalt Elastan-Schnittfasern vorher (Gew.-%) 



Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Abscheidung von mindestens 
30 Gew.-%, bevorzugt mindestens 50 Gew.-% olartigen Praparationsmitteln aus 
praparationshaltigen Elastanfasern, bevorzugt Praparationsmitteln, die Polydialkyl- 
siloxan, besonders bevorzugt Polydimethylsiloxan enthalten, bezogen auf 100 



Gew.-% Ausgangsgehalt an Praparationsmittel in dem Elastanausgangsmaterial, das 
zur Wiederaufarbeitung in Form von Spinnlosungen vorgesehen ist, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man 

a) eine Mischung von Elastanfasern mit unterschiedlichem Titer als Faserschnitt 
einsetzt, wobei man von Fasern mit Titern von 11 bis 10000 dtex und mehr 
ausgeht und insbesomdere den Anteil an Feintiterfasern mit nur einem 
bestimmten Titer kleiner oder gleich 9Q0 dtex unter 80 Gevv.-% bezogen auf 
100 Gew.-% Ausga^gsgewicht an Fasern halt, 

b) die Elastan-Schnittfasern in einem Mischbehalter mit Wasser im Flottenver- 
haltnis Wasser/Elastan-Schnittfasern, von mindestens 5/1 vermischt, 

c) die Vermischung unter Verwendung von Ruhrwerkzeugen mit einer Drehzahl 
von mindestens 1200 1/min vornimmt, 

d) die Behandlung bei Raumtemperatur oder erhohter Temperatur, insbesondere 
bis 90°C, bevorzugt bis 70°C durchftihrt, 

e) eine Behandlungsdauer von 10 bis 60 Minuten einhalt und 

f) anschlieflend die Praparationsmittel enthaltende Wasserflotte von dem Faser- 
material abtrennt. 

Im folgenden werden unter dem Begriff Elastan-Recyclingmaterial, Elastan- 
Schnittfasern der Polyester- und/oder Polyethertype mit Praparationsolgehalten von 
typischerweise 3-15 Gew.-% verstanden. 

Praparationsole im Sinne der Erfindung bestehen typischerweise aus Mineralolen, 
und/oder Silikonolen ggf. unter Hinzufugung von Metallsalzen von Fettsauren. Eine 
Preparation fur Elastanfaden besteht beispielsweise aus 90 % Polydimethylsiloxan 
und 10 % Polyamylsiloxan mit 4 - 10 Gew.-% eines Metallsalzes einer Fettsaure, be- 
zogen auf das Gesamtgevvicht der Preparation. Das Metall der Fettsaure ist gewohn- 
lich Calcium, Lithium, oder Magnesium. Die Fettsaure ist aus der Gruppe von un- 
gesattigten und gesattigten Fettsauren mit 10-12 Kohlenstoffatomen, ausgewahlt. 
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15 



20 



25 



Bevorzugt werden als Elastan-Schnittfasern Elastane auf Basis Polyetherurethanen 
und/oder Polyesterurethanen, oder Gemischen aus polyether- und polyesterbasierten 
Elastan-Schnittfasern in beliebigem Mischungsverhaltnis, eingesetzt. 

Vorteilhaft ist eine Variante des Verfahrens bei der die Ruhrwerkzeuge aus minde- 
stens 2 Ruhrerwellen mit mindestens 2 Dissolverscheiben pro Ruhrer bestehen mit 
einem Verhaltnis des Durchmessers der Dissolverscheiben zum Durchmesser des 
Kessels von 1 zu 5 bis 3 zu 5. j 



Die Drehzahl der Ruhrerwellen betragt vorzugsweise mindestens 2000 1/min, be- 
sonders vorzugsweise mindestens 3000 1/min. 

Mit diesen MaBnahmen wird die Effektivitat der Ablosung des Praparationsmittels 
von der Fasern erhoht. Um ein Absetzen und Zusammenbacken von Fasermaterial zu 
vermeiden, wird die Mischung in einem bevorzugten Verfahren zusatzlich mit einem 
Ankerriihrer aufgeriihrt. 

Die Drehzahl des Ankerriihrers betragt bevorzugt mindestens 50 1/min, besonders 
vorzugsweise 60 bis 100 1/min. 

Das Verfahren wird besonders effektiv durchgefuhrt, wenn das Mengenverhaltnis 
von Wasser/Elastan-Fasermaterial 5/1 bis 15/1, vorzugsweise 5/1 bis 10/1 betragt. 

Die Behandlungsdauer des Elastanfasermaterials im Mischbehalter betragt in einem 
besonders bevorzugten Verfahren von 15 bis 45 Minuten, insbesondere von 30 bis 45 
Minuten. 

Bevorzugt ist auch eine Variante des Verfahrens bei dem die Behandlungstemperatur 
beim Start der Behandlung der Elastanfaser von Raumtemperatur bis 70°C betragt. 
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Das Material heizt sich durch eingetragene mechanische Energie im Laufe der Be- 
handlung etwas auf 

Weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Elastan- 
5 spinnlosungen aus Elastanfaserschnittmaterial, dadurch gekennzeichnet, dass man 
zunachst eine Abscheidung von Praparationsmittel nach dem e'rfindungsgemafien 
Abscheideverfahren durchfuhrt, dass man das Elastanfasermaterial nach der Be- 
handlung im Mischbehalter ip Schritt f) ubenein geeignetes Aggregat, insbesondere 
ein Sieb, eine Zentrifuge un^oder eine Presse, entfeuchtet, anschlieGend das Elastan- 

'9 fasermaterial bei einer Temperatur von mindestens 100°C auf einen Restfeuchtege- 
halt von weniger als 5 Gew.-%, vorzugsweise von 1 bis 3 Gew.-%, insbesondere von 
0,5 bis 1,0 Gew.-% bezogen auf Feststoff, trocknet und mit einem Spinnlosungsmit- 
tel, insbesondere Dimethylformamid oder Dimethylacetamid unter Zusatz eines se- 
kundaren, aliphatischen Amins auflost und in eine homogene Elastanspinnlosung 

15 uberflihrt. 

Gegenstand der Erfindung ist auch eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des erfm- 
dungsgemaBen Abscheideverfahrens, bestehend wenigstens aus einem, gegebenen- 
falls beheizbaren, Mischbehalter und einem Dispergieraggregat mit mindestens zwei 
20 Ruhrerwellen, wobei die Ruhrerwellen mit mindestens einer, vorzugsweise zwei Dis- 
solverscheiben ausgestattet sind. 

Bevorzugt wird eine Vorrichtung bei der zusatzlich ein zentraler Ruhrer, insbeson- 
dere ein Ankerriihrer, angebracht ist, der mit einer niedrigeren Drehzahl betreibbar 
25 ist. 

Weiter bevorzugt ist eine Variante der Vorrichtung die durch gekennzeichnet ist, dass 
der Mischbehalter mit einer zusatzlichen Abstreifvorrichtung fur die rotierenden Ein- 
bauten des Ruhrers versehen ist. 



30 



Die folgenden Beispiele dienen der naheren Erlauterung der Erfindung, ohne sie 
selbst einzuschranken. Alle Prozentangaben beziehen sich, wenn nicht anders ver- 
merkt, auf das Gewicht. 
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Beispiele 

Beispiel Nr. 1 

5 4,8 kg Elastan-Recyclingmaterial aus einem Titermix von 45 -1280 dtex und einem 
Praparationsgehalt von 4,8 Gew.-%, bestehend aus 100 % reiner Polyestertype (PES) 
wird unter Ruhren in einem 100 Liter Mischbehalter 9 mit einem Innendurchmesser 
von 485 mm (vergl. Figur 1) in 55 Liter Wasser bei Raumtemperatur (24,7°C) einge- 
tragen. Das Flottenverhaltnis Wasser/Recyclingmaterial ist 11,5/1. Die Eintragzeit 

10 betragt ca. 3 Minuten. Def Mischbehalter ist mit zwei hochtourig arbeitenden Ruhrer- 
wellen 3, sogenannten Dissolvern ausgestattet, die jeweils mit 2 Dissolverscheiben 
10 von 150 mm Durchmesser bestiickt sind. Zusatzlich sorgt ein Ankerruhrer 4 mit 
einem Abstreiforgan 6 daftir, dass sich am Kesselrand keine Faseransammlungen 
bilden. Die beiden Dissolver 3 laufen wahrend der Eintragszeit einer Drehzahl mit ca. 

15 1000 1/min. Nach Beendigung der Eintragung des Elastan-Recyclingmaterials 
werden ftir weitere 57 Minuten die beiden Dissolver 3 mit ca. 3100 (1/min) gefahren. 
Die Wassertemperatur steigt dabei bis auf 60°C an. Der Ankerruhrer 4 lauft wahrend 
der gesamten Versuchsdauer von 60 Minuten mit einer Drehzahl ca. 65 1/min. Nach 
15, 30, 45, und 60 Minuten Behandlungsdauer wurden jeweils Proben vom 

20 Elastan-Recyclingmaterial und der Flotte gezogen und der Polydimethylsiloxange- 
halt nach der H-NMR-Methode bestimmt. 

AnschlieBend wird die Flotte abgelassen, das Elastan-Recyclingmaterial uber ein 
Sieb abgesaugt und mit einem Stempel abgepresst. Das Elastan-Recyclingmaterial, 
25 welches noch eine durchschnittliche Feuchte von ca. 38 Gew.-% aufweist, wird dann 
eine Stunde lang bei 100°C getrocknet ( Restfeuchte < 1 Gew.-%) und anschliefiend, 
wie eingangs beschrieben, zur Herstellung einer Elastan-Spinnlosung verwendet. 
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Der Polydimethylsiloxangehalt des Elastan-Recyclingmaterials lag wie folgt: 



Behandluneszeit (MinuterO 


15 


30 


45 


60 


Praparationsgehalt vorher (Gew.-%) 


4,8 


4,8 


4,8 


4,8 


Praparationsgehalt nachher (Gew. -%ig) 


2,1 


1,4 


1,1 


1,3 


Praparationsgehalt Wasser (Gew.-%) 


0,23 


0,29 


0,32 


0,30 


Praparationsverlust Recycliiigmaterial (%) 


56,3 


70,8 


77,1 


72,9 



Wie man dem Beispiel entn|hmen kann, wird def hochste Praparationsverlust bei 
5 einer 45 miniitigen Behandlung mit 77,1 % erzielt. Offenbar hat die olhaltige Emul- 
sion aus Wasser und Polydimethylsiloxan bei einer 45 miniitigen Behandlungsdauer 
ihren maximalen Sattigungsgrad erreicht, wahrend bei 60 minutiger Behandlungs- 
dauer der Praparationsverlust wieder abnimmt. Dieser Befund bestatigt sich auch in 
dem geringeren Praparationsgehalt im Wasser bei 60 minutiger Behandlungsdauer. 

10 

Beispiele 2-16 

In der folgenden Tabelle I sind in den Beispielen 2-16 weitere Ausfuhrungsformen 
der vprliegenden Erfindung aufgefuhrt. Es wurden jeweils die Behalter 9 mit 2 Ruhr- 

15 erwellen 3 mit je 2 Dissolverscheiben 10 von 150 mm Durchmesser bestuckt, einem 
Ankerriihrer 4 mit Abstreiforgan 6 mit einer Tourenzahl von 50-60 (1/min) gearbeitet 
(vergleiche Figur 1). Als Elastan-Recyclingmaterial wurde sowohl reine PET- bzw. 
PES-Type, als auch ein Titermix aus. der Polyester (PES)- und der Polyethertype 
(PET) im Titerbereich zwischen 17-1280 dtex eingesetzt Variiert wurden das 

20 Flottenverhaltnis, das Verhaltnis zwischen Polyether- und Polyestertype mit unter- 
schiedlichem Ausgangsgehalt an Polydimethylsiloxan, die Drehzahl der Ruhrwerke, 
sowie die Behandlungsdauer und die Behandlungstemperatur. Wie man der Tabelle I 
entnehmen kann, hangt die Hohe des Praparationsverlustes im Elastan-Recycling- 
material sehr stark vom eingesetzten Flottenverhaltnis Wasser/ Recyclingmaterial ab. 

25 Wahrend bei einem Flottenverhaltnis von 11,5/1 laut Beispiel 1, der Praparations- 
verlust des Fasermaterial bei 45 minutiger Behandlungsdauer bei 77,1 % liegt, wer- 
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den bei einem Flottenverhaltnis von 7,5/1 nach Beispiel 2 bereits 81,2 % Prapara- 
tionsverlust und bei einem Flottenverhaltnis von 5/1 nach Beispiel 3 schlieBlich 
90,6 % Praparationsverlust erreicht. Bei noch niedrigeren Flottenverhaltnissen wird 
bei den hohen Tourenzahlen die Grenze der Maschinenleistung erreicht. Im Beispiel 

5 Nr. 4 wird mit Elastan-Recyclingmaterial aus reiner Polyethertype (PET) gearbeitet. 
Im Vergleich zu Beispiel Nr. 2, wo unter sonst gleichen Bedingungen mit reiner 
Polyestertype (PES) gefahren wird, ist der Praparationsverlust 64,4 % statt 81,2 %ig. 
Der niedrigere Praparationsverlust im Falle der Polyethertype ist wahrscheinlich auf 
den andern Titermix zuruckzufuhren. Bei den groberen Titermix von 45-1280 dtex 

10 im Falle der Polyestertype kommt es wahrscheinlich zu weniger Zusammen- 
backungen des Fasermaterials. Mit anderen Worten, das Recyclingmaterial der Poly- 
estertype liegt in aufgelockerter Form vor. Wie die Beispiele Nr. 5 und 6 zeigen, 
spielt das Mischungsverhaltnis Polyether/Polyestertype, sowie der jeweilige Aus- 
gangspraparationsgehalt des Elastan-Recyclingmaterials keine wesentliche Rolle fiir 

15 die Hohe des Praparationsverlustes aus dem Elastan-Recyclingmaterial. In den Bei- 
spielen Nr. 7 bis 9 wird gezeigt, dass mit steigender Tourenzahl der Ruhrerwellen der 
Praparationsverlust des Elastan-Recyclingmaterials stark zunimmt. Wenn beide 
Ruhrerwellen mit einer Drehzahl von 1500 (1/min) fahren, liegt der Praparations- 
verlust bei nur 37,3 % (Beispiel Nr. 7), bei einer Tourenzahl von 2000 (1/min) bei 

20 51,0 % (Beispiel Nr. 8) und bei einer Tourenzahl von 3500 (1/min) bei 73,5 % Prapa- 
rationsverlust (Beispiel Nr. 9). In den Beispielen Nr. 10 bis 12 wurde die Wasser- 
temperatur im Mischerbehalter durch' Einschaltung einer Dampfbegleitheizung aus- 
gehend von Raumtemperatur 24,7°C auf 60°C, uber 70°C bis 90°C gesteigert. Wie 
man der Tabelle 1 entnehmen kann, fiihrt eine Temperaturerhohung uber 70°C hin- 

25 aus zu keiner Zunahme des Praparationsverlustes. Wahrend bei Behandlung mit 
Raumtemperatur der Praparationsverlust bei 63,7 % liegt (vergleiche Beispiel Nr. 
14), liegt der Praparationsverlust bei einer Behandlung von 60°C bei 67,6 % (Bei- 
spiel Nr. 10), bei einer 70°C Behandlung bei 68,6 % (Beispiel Nr. 1 1) und bei einer 
90°C Behandlung nur noch bei 44,1 % (Beispiel Nr. 12). Aus den Beispielen Nr. 13 

30 bis 15 geht hervor, dass bei einer Behandlungsdauer groBer als ca. 45 Minuten (ver- 
gleiche Beispiel Nr. 14, Praparationsverlust = 63,7%) der Praparationsverlust aus 
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dem Recyclingmaterial wieder abnimmt (siehe Beispiel Nr. 15, Praparationsverlust = 
52,0 %). Offenbar hat die Emulsion aus Wasser und Polydimethylsiloxan bei ca. 45 
minutiger Behandlungsdauer ihren maximalen Sattigungsgrad erreicht. Im Beispiel 
Nr. 16 wird gezeigt, dass bei einem Flottenverhaltnis Wasser/Elastan-Recycling- 
material von 15:1 der Praparationsverlust im Recyclingmaterial immerhin noch 
53,9 % betragt. 
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BeispielNr. 17 ( nicht erfindungsgemafi) 

4,8 kg Elastan-Recyclingmaterial vom Titer 160 dtex und einem Ausgangspraparati- 
onsgehalt von 8,8 Gew-%, bestehend aus reiner Polyethertype (PET), wird wie in 
5 Beispiel Nr. 1 angegeben unter Riihren in einem 100 Liter Mischbehalter in 55 Liter 
Wasser von Raumtemperatur (24,7°C) eingetragen und wie dort beschrieben weiter 
behandelt. Die Recycling-Schnittfasern verklumpen und die Tourenzahlen der beiden 
Riihrerwellen mussten unterh^lb 1000 (1/min) auf ca. 800 (1/min) zuriickgefahren 
werden. Der Versuch musste aufgrund der Faserv^rklumpungen und um Beschadi- 
10 gungen an den Riihrwerken zu vermeiden, abgebrochen werden. 

Reines feintitriges Elastan-Recyclingmaterial ist im Gegensatz zu Titermischungen 
mit grobtitrigen Anteilen, fur das vorliegende Verfahren somit nicht unbedingt ge- 
eignet. 

15 

Beispiel Nr. 18 

5,5 kg Elastan-Recyclingmaterial aus einem Titermix von 17- 1280 dtex und einem 
Ausgangspraparationsgehalt von 10,2 Gew.-%, bestehend aus der PET-und 

20 PES-Type im Mischungsverhaltnis 1/1 wird unter Riihren in einem 100 Liter Misch- 
behalter in 55 Liter Wasser von 24,7°C eingetragen. Das Ruhrwerkzeug des Misch- 
behalters besteht aus nur einem zentral angeordneten Rtihrer mit einer Dissolver- 
scheibe von 350 mm Durchmesser. Das Flottenverhaltnis Wasser/Elastan-Recycling- 
material betragt 1/1. Nach ca. 3 Minuten Eintragszeit bei einer Tourenzahl von ca. 

25 500 (1/min), wird die Ruhrerwelle weitere 42 Minuten mit der hochst moglichen 
Drehzahl von 1255 (1/min) weiter gefahren. Ein zusatzlicher Stromstorer im Kessel 
soli zur besseren Durchmischung beitragen. Es wird ferner ohne Ankentihrer und 
Abstreiforgan gearbeitet.. Nach insgesamt 45 Minuten Behandlungsdauer wird die 
Flotte abgelassen, das Elastan-Recyclingmaterial iiber ein Sieb abgesaugt, abgepresst 

30 und 1 Stunde im Umlufttrockenschrank bei 100°C getrocknet. Der restliche Polydi- 
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methylsiloxangehalt im Elastan-Recyclingmaterial lag bei 6,3 Gew.-%. Der gesamte 
Praparationsverlust betrug somit 38,2 %. 

Wie ein Vergleich mit Beispiel Nr. 14 aus der Tabelle I zeigt, wird mit nur einer statt 
2 Ruhrerwellen trotz groBerer Dissolverscheibe und Stromstorer, das gute Ergebnis 
aus Beispiel Nr. 14 nicht erreicht ( Beispiel Nr. 14 Praparationsverlust = 63,7 % ). 



Es wird vom gleichen Elastan-Recyclingmaterial wie in Beispiel Nr. 18 beschrieben 
(Praparationsgehalt = 10,2 Gew.) ausgegangen und auch das Mischungsverhaltnis 
PET/PES-Type und das Flottenverhaltnis Wasser/Elastan-Recyclingmaterial von 
10/1 ubernommen. Es wird jedoch wie in Beispiel Nr. 1 beschrieben, wieder mit 2 
Ruhrerwellen und je 2 Dissolverscheiben vom Durchmesser 150 mm gearbeitet. An- 
stelle des Ankerriihrers mit Abstreiforgan wird jedoch ein sogenanntes Mehrstrom- 
werkzeug ( Vergleiche Figur 2, 7) mit schrag stehenden Stegen und zentral angeord- 
neter Welle gefahren. Die Behandlungsdauer betragt wiederum insgesamt 60 Minu- 
ten. Die beiden Ruhrdispergierer wurden wieder mit einer Tourenzahl von ca. 3100 
(1/min) gefahren und der Mehrstromriihrer wurde wahrend der gesamten Behand- 
lungsdauer mit ca. 120 (1/min) betrieben. AnschlieBend wird die Flotte abgelassen, 
das Elastan-Recyclingmaterial iiber ein Sieb abgesaugt und mit einem Stempel abge- 
presst. Das Elastan-Recyclingmaterial, welches noch eine durchschnittliche Feuchte 
von ca. 39,5 Gew.-% aufweist, wird dann eine Stunde lang bei 100°C getrocknet und 
anschlieBend wieder zur Herstellung einer Elastan-Spinnlosung verwendet. 



Beispiel Nr. 19 
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Der Polydimethylsiloxangehalt des Elastan-Recyclingmaterials lag wie folgt: 



Behandlungszeit ( Minuten) 


30 


45 


60 


Praparationsgehalt vorher ( Gew.-% ) 


10,2 


10,2 


10,2 


Praparationsgehalt nachher ( Gew.-% ) 


6,2 


5,6 


6,0 


Praparationsgehalt Wasser ( Gew.-% ) 


0,40 


0,48 


0,42 


Praparationsverlust Recycl.material ( % ) 


39,2 


45,1 


41,2 



J 

f 



Wie das Beispiel Nr. 19 zei^ werden ohne Ankerruhrer und Abstreiforgan und statt- 
5 dessen mit einem Mehrstromwerkzeug mit zentral angeordneter Welle nicht die gu- 
ten Ergebnisse im Vergleich zu den Beispielen Nr. 13-15 (mit Ankerruhrer) aus Ta- 
belle I, trotz gleicher Tourenzahl der Riihrerwellen erzielt. ( Praparationsverlust in 
Beispiel Nr. 13 bei 30 minutiger Behandlungsdauer = 62,7 % gegeniiber 39,2 % in 
Beispiel Nr. 19; Beispiel Nr. 14 bei 45 minutiger Behandlungsdauer = 63,7 % statt 
10 45,1 % in Beispiel Nr. 19 und Beispiel Nr. 15 bei 60 minutiger Behandlungsdauer = 
52,0 % statt 41,2 % in Beispiel Nr. 19 ). Ferner stellt man wiederum fest, dass bei zu 
langer Behandlungsdauer von 60 statt 30 bis 45 Minuten, der Praparationsverlust im 
Elastan-Recyclingmaterial wieder deutlich abnimmt. Dies wird auch wieder im ab- 
nehmenden Praparationsgehalt der Flotte bestatigt. 

15 

Beispiel Nr. 20 ( nicht erfindungemafl) 

Es wird wiederum vom gleichen Elastan-Recyclingmaterial, wie in Beispiel Nr. 18 
beschrieben, ausgegangen. Auch das PET/PES-Mischungsverhaltnis des Recycling- 

20 materials und das Flottenverhaltnis von 10/1 werden ubernommen. Der Mischbe- 
halter ist nur mit einem herkommlichen Schaufelradriihrer (nicht gezeigt), der auf 
einer zentralen Welle sitzt, ausgestattet. Die Behandlungsdauer betragt 45 Minuten. 
Der Schaufelradriihrer wird wahrend der ca. 3 minutigen Eintragszeit des Recycling- 
materials mit einer Tourenzahl von 60 (1/min), anschlieBend mit der hochst mog- 

25 lichen Tourenzahl von ca. 195 (1/min) gefahren. Der restliche Polydimethylsiloxan- 
gehalt betragt 8,8 Gew.-%, was einem Olverlust von nur 13,7 % entspricht. Wie das 
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Vergleichsbeispiel Nr. 20 zeigt, werden mit herkommlichen Ruhrwerken und niedri- 
gen Tourenzahlen keine befriedigenden Ergebnisse zur Polydimethylsiloxan-Ab- 
scheidung aus Elastan-Recyclingmaterial erreicht. 
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Patentanspruche 



r 



1. 

5 

10 
15 
20 
25 

2. 



Verfahren zur Abscheidung von mindestens 30 Gew.-%, bevorzugt min- 
destens 50 Gew.-% olartigen Praparationsmitteln aus praparationshaltigen 
Elastanfasern, bevorzugt Praparationsmitteln, die Polydialkylsiloxan, beson- 
ders bevorzugt Polydimethylsiloxan enthalten, bezogen auf 100 Gew.-% Aus- 
gangsgehalt an Prapafationsmittel in dem Elastanausgangsmaterial, dadurch 
gekennzeichnet, dass man N . 



a) eine Mischung von Elastanfasern mit unterschiedlichem Titer als 
Faserschnitt einsetzt, wobei man von Fasern mit einem Titer von 1 1 
bis 10000 dtex und mehr ausgeht und insbesondere den Anteil an 
Feintiterfasern mit einem Titer kleiner oder gleich 900 dtex unter 80 
Gew.-% bezogen auf 100 Gew.-% Ausgangsgewicht an Fasern halt, 

b) die Elastan-Schnittfasern in einem Mischbehalter mit Wasser im 
Flottenverhaltnis Wasser/Elastan-Schnittfasern, von mindestens 5/1 
vermischt, 

c) die Vermischung unter Verwendung von Ruhrwerkzeugen 3 mit einer 
Drehzahl von mindestens 1200 1/min vornimmt, 

d) die Behandlung bei Raumtemperatur oder erhohter Temperatur, insbe- 
sondere bis 90°C, bevorzugt bis 70°C durchflihrt, 

e) eine Behandlungsdauer von 10 bis 60 Minuten einhalt und 

f) anschlieBend die Praparationsmittel enthaltende Wasserflotte von dem 
Fasermaterial abtrennt. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Elastan- 
Schnittfasern Elastane auf Basis Polyetherurethanen und/oder Polyester- 
urethanen, oder Gemischen aus polyether- und polyesterbasierten Elastan- 
Schnittfasern in beliebigem Mischungsverhaltnis, einsetzt. 
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5 

4. 



10 5. 
6. 

15 

7. 

20 8. 



9. 

25 



Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Ruhr- 
werkzeuge aus mindestens 2 Ruhrerwellen mit mindestens 2 Dissolver- 
scheiben pro Ruhrer bestehen mit einem Verhaltnis des Durchmessers der 
Dissolverscheiben zum Durchmesser des Kessels von 1 zu 5 bis 3 zu 5. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3 5 dadurch gekennzeichnet, dass die 
Drehzahl der RiihrenVellen 3 mindestens 2000 1/min, vorzugsweise mindes- 
tens 3000 1/min betragt. 



Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Mischung zusatzlich mit einem Ankerriihrer aufgeruhrt wird. 

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Drehzahl des 
Ankerruhrers mindestens 50 1/min, vorzugsweise 60 bis 100 1/min betragt. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass das 
Mengenverhaltnis von Wasser/Elastan-Fasermaterial 5/1 bis 15/1, vorzugs- 
weise 5/1 bis 10/1 betragt. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 7, durch gekennzeichnet, dass die Be- 
handlungsdauer des Elastanfasermaterials im Mischbehalter von 15 bis 45 
Minuten, insbesondere von 30 bis 45 Minuten betragt. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Behandlungstemperatur beim Start der Behandlung von Raumtemperatur bis 
70°C betragt. 

Verfahren zur Herstellung von Elastanspinnlosungen aus Elastanfaserschnitt- 
material, dadurch gekennzeichnet, dass man zunachst eine Abscheidung von 
Praparationsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 9 durchfiihrt, dass man 
das Elastanfasermaterial nach der Behandlung im Mischbehalter in Schritt f) 
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iiber ein geeignetes Aggregat, insbesondere ein Sieb, eine Zentrifiige und/oder 
eine Presse, entfeuchtet, anschlieOend das Elastanfasermaterial bei einer 
Temperatur von mindestens 100 °C auf einen Restfeuchtegehalt von weniger 
als 5 Gew. -%, vorzugsweise von 1 bis 3 Gew. -%, insbesondere von 0,5 bis 
1,0 Gew. -% bezogen auf Feststoff, trocknet und mit einem Spinnlosungs- 
mittel, insbesondere Dimethylformamid oder Dimethylacetamid unter Zusatz 
eines sekundaren, aliphatischen Amins auflost und in eine homogene Elastan- 
spinnlosung uberfuhrt./ N . 



Vorrichtung zur Durchfuhrung eines Verfahrens nach einem der Anspriiche 1 
bis 10, bestehend wenigstens aus einem, gegebenenfalls beheizbaren, Misch- 
behalter 9 und einem Dispergieraggregat mit mindestens zwei Riihrerwellen 
3, wobei die Riihrerwellen (3) mit mindestens einer, vorzugsweise zwei Dis- 
solverscheiben (10) ausgestattet sind. 

Vorrichtung nach Anspruch 11, durch gekennzeichnet, dass zusatzlich ein 
zentraler Ruhrer (4), insbesondere ein Ankerruhrer, angebracht ist, der mit ei- 
ner niedrigeren Drehzahl betreibbar ist. 




Vorrichtung nach den Anspruchen 1 1 oder 12, durch gekennzeichnet, dass der 
Mischbehalter mit einer zusatzlichen Abstreifvorrichtung (6) fur die rotieren- 
den Einbauten des Ruhrers (4 ) versehen ist. 
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Verfahren und Vorrichtung zur Olabscheidung aus praparationshaltigen 
Elastan-Schnittfasern 

Zusammenfassung 

Es wird ein Verfahren und /eine Vorrichtuhg zur Abscheidung von mindestens 
50 Gew.-% olartigen Prapamtjonsmitteln aus praparationshaltigen Elastanfasern be- 
zogen auf 100 Gew.-% Ausgangsgehalt an Praparationsmittel in dem Elastanaus- 
gangsmaterial, bei dem man eine Mischung von Elastanfasern mit unterschiedlichem 
Titer als Faserschnitt einsetzt, wobei man von Fasern mit einem Titer von 11 bis 
10000 dtex und mehr ausgeht, die Elastan-Schnittfasern in einem Mischbehalter mit 
Wasser im Flottenverhaltnis Wasser/Elastan-Schnittfasern, von mindestens 5/1 ver- 
mischt, die Vermischung unter Verwendung von Ruhrwerkzeugen (3) mit einer 
Drehzahl von mindestens 1500 1/min vornimmt, die Behandlung bei Raum- 
temperatur oder erhohter Temperatur, insbesondere bis 90°C durchfiihrt, eine Be- 
handlungsdauer von 10 bis 60 Minuten einhalt und anschlieBend die Praparations- 
mittel enthaltende Wasserflotte von dem Fasermaterial abtrennt. 



(Figur 1) 
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